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Perlxiifi 

Die vorliegende Erfindung betrifft einen PerlruS, ein 
Verfahren zu seiner Herstellung sowie seine Verwendung. 

Bei der Verarbeitung von Indus trieruSen werden vorzugsweise 
5 granulierte Produkte eingesetzt, die h^ufig als PerlruS 
bezeichnet werden. Zur Verperlung der Rufie werden 
groStechnisch zwei unterschiedliche Verfahren verwendet: 
die NaiSverperlimg in einer Perlmaschine mit anschlieSender 
Trocknung und die Trockenverperlung in einer Perltroiranel . 
10 Beide Verfahren haben deutlich unterschiedliche 
^ ProzeiSparameter , die in engem Zusairanenhang mit den 

physikalischen Vorgangen bei der jeweiligen Agglomeration 
und mit den resultierenden Perleigenschaf ten stehen 
(Ullmanns Encyklopadie der technischen Chemie, 4.-Auflage, 
15 Band 14, Seite 639-640 (1977)). 

Aus EP 0 924 2 68 ist ein PerlruS bekannt, welcher 
wenigstens ein natQrliches und/oder synthetisches Wachs 
en thai t und der durch Verperlen eines pulverf ormigen 
Ausgangsrufies gewonnen wird, wobei der Gehalt des PerlruiSes 
20 an Wachsen 1 bis weniger als 10 Gew.-%, bezogen auf das 
Gesamtgewicht des PerlruSes, betrSgt und daS die 
Einzelperlharte des Perlrufees groSer als 0,15 N ist. 

Nachteil der bekannten PerlruSe ist die schlechte 
Dispergierbarkeit bei vorgegebener Perlharte. 

25 Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, einen Perlrufi 
herzustellen mit verbesserter Dispergierbarkeit, 
Scheuerf estigkeit , FlieSverhalten, Transportstabilit^t . 

Gegenstand der Erfindung ist ein Perlrufi, welcher dadurch 
gekennzeichnet ist, daS dieser mindestens ein Perladditiv 
30 und mindestens ein synthetisches 01 enthalt. Der 

Perladditivgehalt kann 0,1 bis weniger als 10 Gew.-%, 
vorzugsweise 1 bis 5 Gew.-%, und der Olgehalt 1 bis 12 
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Gew.-%, vorzugsweise 4 bis 8 Gew.-%, bezogen auf sein 
Gesamtgewicht , betragen. Die Einzelperlharte der 0,5 iran - 
0,71 mm Perlfraktion kann groSer als 2 g sein. 

Das Perladditiv kann 6116slich sein. Die zur Herstellung 
5 des Rufies verwendeten Perladditive konnen sowohl natiirliche 
als auch synthetische Wachse sein. Einen guten (Jberblick 
\iber die gemaS der Erfindung geeigneten Wachse gibt 
Ullmann's Encyclopedia of Industrial Chemistry, Vol. A28, 
Seiten 103 bis 163 von 1996, Karsten, Lackrohstof f - 

10 Tabellen, S.Auflage, Vincentz Verlag, Kapitel 33, Seiten 
558-569 (1992), Rompp Lexikon „Lacke und Druckf arben'\ 
Georg Thieme Verlag, Seiten 157-162 (1998) und „The 
Printing Ink Manual'', Fourth Edition, VNR International, 
Chapter 4, Section VII „Waxes'\ Seiten 249-257 (1988). 

15 Bevorzugt konnen solche Wachse verwendet werden, die zur 
Herstellung der Fertigprodukte , in die der PerlruE 
eingearbeitet werden soil, iiblicherweise Verwendung finden. 
Das Verfahren erlaubt die homogene Aufbringung auch 
kleinerer Mengen Wachs und damit eine verbesserte Wirkung 

20 im Vergleich zum Einsatz gleicher Mengen reinen Wachs es . 
Der durch den Perlrufi in das iFertigprodukt eingebrachte 
Wachsanteil kann aufgrund seiner homogenen Verteilung auf 
der RuSoberf lache bedingt durch die Verdtinnung mit dem 
Perlol, zumeist geringer gehalten werden, als dies bei 

25 einer liblichen Verarbeitung m6glich w^re. Dadurch wird die 
Freiheit beztiglich des Wachsgehaltes im Fertigprodukt durch 
den PerlruS minimal eingeschrankt . Vorzugsweise kann als 
Wachs ein Paraf f inwachs oder eine Mischung von raffinierten 
KW-Wachsen verwendet werden. 

30 Ferner konnen als Perladditive Harze, bevorzugt 

Bitumenlosungen, eingesetzt werden. Einen Uberblick tiber 
die gemaS der Erfindung geeigneten Harze gibt Karsten, 
Lackrohstof f-Tabellen, 9.Auflage, Vincentz Verlag, Kapitel 
1-32, Seiten 55-558 (1992), Rompp Lexikon „Lacke und 

35 Druckf arben"^ , Georg Thieme Verlag, Seiten 157-162 (1998), 
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„The Printing Ink Manual'', Fourth Edition, VNR 
International, Chapter 4, Section IV „Resins", Seiten 192- 
224 (1988) und Printing Materials: Science and Technology, 
Bob Thompson Pira International, Vehicles, Oils, Resins, 
5 Seiten 338-340 (1998) . 

Ferner k5nnen als Perladditive Mischungen von Wachsen, 
Mischungen von Harzen und Mischungen von Wachsen und Harzen 
eingesetzt werden. 

Als synthetisches Ol kann ein Mineralol, vorzugsweise 
10 napthenisches 01, verwendet werden. Einen Uberblick liber 
die gemaS der Erf indung geeigneten synthetischen Ole gibt 
Karsten, Lackrohstof f -Tabellen, 9.Auflage, Vincentz Verlag, 
Kapitel 37, Seiten 601-620 (1992), Rompp Lexikon „Lacke und 
Druckfarben'\ Georg Thieme Verlag, Seiten 157-162 (1998), 
15 „The Printing Ink Manual'', Fourth Edition, VNR 

International, Chapter 4, Section III „Oils", Seiten 188- 
191 und Section V ^Solvents'', Seiten 225-243 (1988) und 
Printing Materials: Science and Technology, Bob Thompson 
Pira International, Vehicles, Oils, Resins, Seiten 342 
20 (1998). 

Die Gesamtperlharte des erf indungsgemafien Perlrufies kann 
groEer 6 kg, vorzugsweise groEer 7 kg, sein. Die 
Perlf estigkeit der 0,5 mm - 0,71 mm Perlfraktion kann 
gr5iSer 70 KPa, vorzugsweise grOiSer 80 KPa, sein. Die 
25 Perlf estigkeit der 0,71 mm - 1,00 mm Perlfraktion kann 
groSer 60 KPa, vorzugsweise grSSer 68 KPa, sein. Der 
Mittelwert der Einzelperlharte der 0,71 - 1,00 mm 
Perlfraktion kann groSer 3 g sein. 

Als Ausgangsrufi konnen Flamm-, Channel-, Gas- oder 
30 Furnacerufie verwendet werden. Vorzugsweise konnen 

AusgangsruSe mit einer DBP-Adsorption zwischen 40 und 
250 ml/100 g und einer Stickstof f -Oberf lache von 5 bis 
500 m^/g verwendet werden. Besonders bevorzugt konnen als 
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AusgangsruSe Corax N 33 0, Printex 3, Printex 30, Printex 
300 und Printex 35 der Firma Degussa-Hiils ver^vendet werden. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur 
Herstellung des erf indungsgemaSen PerlruSes, welches 
5 dadurch gekennzeichnet ist, daS man PulverruS und 51- 
Perladditiv-Mischung mischt. Das Mischen kann in einer 
Perlmaschine, einem kontinuierlichen oder 

diskontinuierlichen Mischer oder einer Muhle, zum Beispiel 
einer Luf tstrahlmtihle oder Hammermiihle, erfolgen. 

10 In einer Ausf uhrungsf orm kann der erf indungsgemaSe PerlruS 
in einer Perlmaschine mit Stachelwelle hergestellt werden, 
wobei die Perlmaschine einen Einlaufbereich, einen Misch- 
und Granulationsbereich und einen Auslaufbereich aufweist, 
durch Zufuhren von Pulverrufi in den Einlaufbereich der 

15 Perlmaschine, kontinuierliches Entnehmen des RuSes am 

Auslauf der Perlmaschine und Verdiisung der Ol-Perladditiv- 
Mischung auf den noch pulverf ormigen AusgangsruS vor der 
Perlmaschine oder im ersten Drittel der Perlmaschine. 

Die Perlmaschine kann beheizbar sein, 

20 GemaS Erfindung kann eine Vorrichtung gemalS DE 196 23 198 
eingesetzt werden. 

Fur die Herstellung des erf indungsgemafien Perlrufies kann 
die Drehzahl der Stachelwelle so eingestellt werden, daS 
die Umf angsgeschwindigkeit der Stachelspitzen Werte 
25 zwischen 1 und 30 m/s annimmt . Die mittlere Verweilzeit des 
RuSes in der Perlmaschine kann auf einen Wert zwischen 20 
und 600 Sekunden, vorzugsweise zwischen 20 und 180 
Sekunden, eingestellt wird. 

Die Art der Zugabe der 5l-Perladditiv-Mischung ist von 
30 groSem EinfluS auf die Qualitat des fertigen Perlrufies, Die 
gewiinschte Perlharte mit einem Gehalt des PerlruSes von 
weniger als 10 Gew.-% Perladditiv kann erzielt werden, wenn 
die 5l-Perladditiv-Mischung liber den pulverf ontiigen 
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AusgangsruS sehr fein mit einer mittleren Tropf chengroSe 
von weniger als 50 ]xm verdvist wird. 

Zur Verdvisung der Ol-Perladditiv-Mischung kann sie zunachst 
durch Erwarmen auf eine Temperatur, welche zwischen der 
5 Schmelztemperatur und der Zersetzungs temper atur des 

Perladditivs liegt, aufgeschmolzen und dann einer Spruhdtise 
zugefiihrt werden. Als geeignet fiir die Zwecke der Erfindung 
kann die Verdusung der Ol-Perladditiv-Mischung mit einer 
Zweistof fdiise erfolgen. Durch Verdtisen der 01-Perladditiv- 
10 Mischung mit Druckluft von 6 bar konnen mittlere 

Tropf chengrolSen von etwa 20 ym erhalten werden. Ferner kann 
^ die Verdusung mit einer Druckzerstaubung erfolgen. 

Neben der Art. der Verdusung der Ol-Perladditiv~Mischung ist 
auch der Ort der Verdusung von wesentlichem EinfluS auf die 

15 Qualitat des sich bildenden Perlrufies . Die erf indungsgemaSe 
einsetzbare Perlmaschine kann aus einem 1 legend 
angeordneten, f eststehenden Rohr (Stator) mit einer sich 
darin drehenden Stachelwelle (Rotor) bestehen. Die 
Perlmaschine besitzt einen Einlaufbereich, in dem der 

20 pulverf ormige AusgangsruS der Perlmaschine zugefiihrt wird. 
In diesem Bereich befindet sich eine Forderschnecke, die 
dem zugeftihrten Rufi eine Bewegungskomponente in axialer 
Richtung aufpragt. An den Einlauf bereich schlieSt sich der 
eigentliche Misch- und Granulationsbereich an, in dem der 

25 Rufi zunachst mit der Ol-Perladditiv-Mischung belegt wird 
und in Abhangigkeit von den Einstellparametern durch 
mechanische Einwirkung der sich drehenden St ache In und 
durch Abrollen an der Innenwand des Stators agglomerieren 
kann. 

30 Je nach Konstruktion der Perlmaschine kSnnen die einzelnen 
Bereiche der Perlmaschine unterschiedliche Grofien 
aufweisen. In jedem Fall sollten Einlauf- und - 
Aus lauf bereich zu Gunsten des Misch- und 

Granulationsbereichs moglichst klein gehalten werden. Urn 
35 eine moglichst homogene Verteilung der Ol-Perladditiv- 
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Mischung liber den gesamten Querschnitt der RuSperlen zu 
erhalten, ist es erf orderlich, die 01-Perladditiv-Mischung 
vor der Perlmaschine oder im ersten Drittel der 
Perlmaschine auf den RuS zu verdiisen. Die Einbringung der 
5 Ol-Perladditiv-Mischung in einem sp^teren Stadium der 

Perlbildung fiihrt zu einem inhomogenen Aufbau der RuSperlen 
und damit zu einer verringerten Perlharte. 

Eine weitere Verbesserung der Homogenitat der Einmischung 
der 01 -Perladditiv-Mis Chung in den RuS kann man erhalten, 
wenn zur Verdiisung mehrere Spruhdiisen eingesetzt werden, 
die in einer Ebene senkrecht zur Stachelwelle am Umfang des 
Stators verteilt sind. Die Zahl der Dusen kann zweckmafiiger 
Weise auf eins bis sechs begrenzt warden. Die Dusen konnen 
dabei in einer Ebene senkrecht zur Stachelwelle angeordnet 
werden, urn eine gute Homogenitat der Einmischung zu 
gewahrleisten . 

Durch einen axialen Versatz konnen 51 und Perladditiv zu 
unterschiedlichen Agglomerationsstadien eingemischt werden. 

Der PulverruS kann dem Granulationsbereich der Perlmaschine 
mit Hilfe einer Forderschnecke zugefuhrt werden. Der 
Rufidurchsatz beziehungsweise Mengendurchsatz der 
Perlmaschine ist daher gleich der FSrderrate der 
Forderschnecke und kann somit in weiten Grenzen eingestellt 
werden. Ftillmenge und Verweilzeit konnen durch Anheben des 
Auslaufbereiches gegentiber dem Einlaufbereich verlangert 
werden. Der sich dabei ergebende Winkel zwischen der Achse 
der Perlmaschine und der Horizontalen kann etwa zwischen 
0 und 15° verandert werden. 

Fiillmenge und Verweilzeit konnen weiterhin durch die 
30 Drehzahl der Stachelwelle beeinflufit werden. Bei 

gleichbleibender RuSzufuhr (konstanter RuSdurchsatz) 
verringern sich mit steigender Drehzahl die Fiillmenge und 
Verweilzeit proportional zueinander. 
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Die bevorzugten Verweilzeiten fur die Herstellung des 
erf indungsgemafien PerlruSes konnen im Bereich zwischen 20 
und 180 Sekunden liegen. Unterhalb von 20 Sekunden kann der 
Agglomerationsvorgang mehr oder weniger unvollst^ndig sein. 
5 Das Aggregat fungiert in diesem Fall als Mischer, liefert 
aber dennoch einen gewissen T^teil Perlkeime, die die 
Granulation in der Perl trommel unterstutzen. Verweilzeiten 
von mehr als 600 Sekunden sind gewohnlich wegen der nach 
oben begrenzten Fiillmenge nur bei geringen Rufidurchsatzen 
10 moglich. 

Zur Einleitung der Agglomeration kann es zweckmafiig sein, 
dem PulverruS PerlruS als Agglomerationskeime (im folgenden 
auch als Impfgut bezeichnet) beizumengen. Bevorzugt kann 
PerlruS derselben RuStype, die verperlt werden soil, 

15 eingesetzt' werden . Abhangig von den Perleigenschaf ten des 
RuiSes konnen ihm bis zu 60 Gew--% PerlruS zugemischt 
werden. Bevorzugt kann der PerlruS in einer Menge von 5 bis 
40 Gew.-% dem PulverruS zugemischt werden. Bei leicht zu 
verperlenden RuStypen kann die Zugabe von PerlruS ganz 

20 unterbleiben oder kurze Zeit nach Beginn der Granulation 
beendet werden. 

Eine weitere Verbesserung der Verperlung kann erzielt 
werden, wenn der PulverruS auf Schuttdichten im Bereich 
zwischen 150 und 3 50 g/1 verdichtet wird, bevor er der 
25 Perlmaschine zugefiihrt wird. Die Vorverdichtung kann in 
bekannter Weise zvim Beispiel mit Hilfe von 
Vakuumf ilterwalzen vorgenommen werden. 

Der erf indungsgemSSe PerlruS laSt sich vorteilhaft als 
Ftillstoff und/oder Pigment in Gummi- und Kunststof f artikeln 
30 sowie als Pigment fur die Herstellung von Druckfarben 
einsetzen. 
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Er zeichnet sich infolge seiner giinstigen Perlharte durch 
gute Transport- und Dosiereigenschaf ten aus und laSt sich 
dennoch leicht dispergieren. 

Die verbesserte Perlharte sowie Perl f est igkeit kann unter 
5 Beibehaltung der guten Dispergierbarkeit der Granulate 
erzielt werden. In der Attritordispergierung weist der 
erf indungsgemaiSe RuS eine gleich gute Dispergierbarkeit wie 
der PulverruS auf und besitzt zudem die f ordertechnischen 
Vorteile eines Perlrufies . Die erf indungsgemaSen PerlruSe 
10 haben eine hohere Scheuerf estigkeit in Druckfarben als die 
61- Oder wachsgeperlten VergleichsruiSe . 

Im folgenden wird die Erf indung anhand der Zeichnungen 
naher erlautert. Es zeigen 

Figur 1: Granulator mit Stachelwelle zur Herstellung 

15 des erf indungsgemafeen PerlruSes . 

Figur 2: Verf ahrensf lielSbild zur Herstellung des 

erf indungsgemaSen PerlruEes . 

Gemafi Figur 1 kann der erf indungsgemaiSe Perlrufi mit einer 
Perlmaschine hergestellt werden. Der Aufbau einer solchen 

20 Perlmaschine ist schematisch in Figur 1 dargestellt. Die 
Perlmaschine besteht aus einem liegend angeordneten 
f eststehenden Rohr 1, dem Stator, und einer darin axial 
angeordneten sich drehenden Stachelwelle 2 mit den 
wendelf ormig angeordneten Stacheln 3 . Zwischen der 

25 Stachelwelle 2 und dem Stator 1 befindet sich der Perlraxam 
4 der Perlmaschine. Der PulverruS wird dem Granulator am 
Einlauf 5 zugefiihrt. Im Bereich des Einlaufs befindet sich 
auf der Stachelwelle eine Forderschnecke 6, die den 
PulverruS in axialer Richtung zum Auslauf 7 fordert. Der 

30 Stator 1 ist doppelwandig ausgefiihrt und erlaubt die 

Temperierung der Statoirwandung mit Hilfe einer Fltissigkeit 
Oder Dampf 8. Im ersten Drittel des Granulationsbereiches 
des Stator s befinden sich Durchgangsbohrungen , durch die 
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Spruhdiisen 9 fiir die Zugabe der 01-Perladditiv-Mischung 
eingefiihrt warden konnen. 

Figur 2 zeigt das Verfahrensf lieSbild ftir die Herstellung 
des erf indungsgemaSen PerlruSes. Die Perlmaschine 10 kann 
5 mit ihrer Achse zur Einstellung der Verweilzeit gegeniiber 
der Horizontalen um einen Neigungswinkel von 0 bis 15^ 
geneigt werden. Hierzu wird der Auslauf der Perlmaschine 
gegeniiber dem Einlauf entsprechend angehoben. Pulverrufe 11 
und gegebenenf alls Impfgut 13 werden aus den 
10 Vorlagebehaltern 12 und 14 dem Einlauf 15 der Perlmaschine 
10 Oder der Perltrommel zugefiihrt. Der Stator der 
Perlmaschine wird mit Hilfe des Thermostaten 16 auf eine 
gewiinschte Temperatur eingestellt. 

Beispiele: 

15 Als AusgangsruS wird ein Printex 3 0 Pulver (Tabelle 1) 
verwendet . 


Tabelle 1 


Printex 30 P 

Einheit 


Schuttdichte 
(ASTM D 1513-99) 

g/1 

174 

Fiachtige 
Anteile(DIN 53552) 

% 

1,3 

Jodzahl 
(DIN 53582) 

mg/g 

86 

CTAB 

(ASTM D-3765) 


74 

DBP 

(DIN 53601) 

ml/lOOg 

105 


Die Versuchseinstellungen sind in Tabelle 2 dargestellt. 
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Tabelle 2 



Olperlung 
Vergleichsbeispiel 1 

Wachsper lung 
Vergleichsbeispiel 2 

61 -Wachs - Per l\mg 
Beispiel 3 

Fluf fy-Rufi 




-Sorte 

Printex 30 P 

PrintjFw 30 P 

Printex 30 P 

-Ehjrchsatz Tlcg/hl 

40 

40 

40 

Iinpfgfut 




-Sorte 

FriitOEX 30,dlgeperlt 

Printex 30,wBdhsgi3perlt 

I^rintoex 30,aiwadisyiAJetlt 

-Menge [kg/h] 

2 

2 

2 

Additiv 




-Anteil Wachs/6l [%1 

0/6 

3/0 

3/6 

-Sorte 


PrDtfflctTnr G35 

GtoawBC Ol/Rxtektor G35 

-Henge 

(Aaaxciv) IJcsf/nj 

2,4 

1.2 

3,6 

Dosierstation 




— Pump enhub [znni] 

4 , 4 

2,6 

6.9 

— D^senart 

Zweistof f 

Zweistof f 

Zweistof f 

— lAise [nmj 

0,8 

0,8 

0,8 

-Durchsatz 

Dusenluft [NmVh] 

1,5 

1,5 

1,5 

-Eindusposition {cm] 
von Elnlaufmltte 5 

80 

80 

80 

Vorverdichtung 




-Drehzahl 
(Walze) [U^H] 

3 

•a 

3 

— Vakuuni [inbarl 


889 

884 

— SpaXt [nun] 


3 

3 

Per Inas chine 




-Drehzahl [min'^l 

285 

285 

285 

-Stromaufnahme fA] 

18 

18 

18 

-Neigungswinkel [°] 

10 

10 

10 

-tenteltenperatur [°C] 

110 

110 

110 

-Verweilzeit ts) 

76 

76 

76 

Umfangsgeschwindigkeit tm/s] 

2,98 

2,98 

2,98 

-Schattdichte fg/ll 

276 

260 

284 

Nachgranul ation 




-Apparat 

Gcanuliertrctnonel 

Grara i1 i et Ltutual 

QTanuliertruiuml 

-Drehzahl Trommel [min"*) 

20 

20 

20 

-Trommeldurchmesser [mmj 

400 

400 

400 

-Temperatur [*>Cl 

70 

70 

70 

-Zeit [std] 

2 

2 

2 

-Schattdichte [g/lj 

288 

290 

300 


Die analytischen Ergebnisse sind in Tabelle 3 dargestellt. 
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Tabelle 3 


Analytlsche Daten 

dlperlung 
Vergleichsbeispiel 
1 

Wachsper lung 
Vergleichsbeispiel 
2 

Ol-Wachs- 

Perlung 
Beispiel 3 

Printex 30 P 
AusgangsruS 

GesamtperlhSrte [kg] 
(Nachgranulation) 

6 

5 

9 

_ . 

Exnzelperlharte 





0,5 - 0,71 mm 





Mittelwert 

rgi 

1,81 

1,27 

2,44 

- 

Standardabw. 

fgl 

0,71 

0,42 

0,87 


5 harteste 
Perlen 

[g] 

2,61 

1,81 

3,52 


min Hdrte 

M 

0,61 

0,6 

0, 94 


max H^rte 

rai 

2,82 

2,06 

4,49 


Festigkeit 

fkPal 

60,89 

46,46 

89, 2 


0,71 - 1,00 mm 





Mittelwert 

fgl 

2,60 

2,93 

4.31 

- 

S tandar dabw . 


1,09 

1,08 

1, 10 


5 harteste 
Perlen 

[g] 

3,86 

4,22 

5, 58 


min Harte 

fgl 

0, 67 

0, 96 

1, 92 


max HSrte 

fgl 

4,37 

4,52 

6,38 

- 

Festiqkeit 

rkPal 

47,59 

46,37 

75.26 


1,0 - 1,4 mm 




- 

Mittelwert 

fgl 

4,44 

4,89 

6. 95 


S tandar dabw . 

fgl 

1, 77 

1,47 

2,91 


5 harteste 
Perlen 

[g] 

6,77 

6,91 

10,64 

- 

min Harte 

fgl 

2,17 

3,25 

2,60 

- 

max Harte 

fgl 

7,91 

8,74 

13.83 


Festigkeit 

fkPal 

41,66 

49,64 

67.2 


Vordispergierung 
45' [ym] 

180 

180 

180 

50 

A 1 1 r i tordi spergi erung 

10 

15 

8 

8 

A t tr i tordi spergierung 
30' [pml 

<5 

<5 

<5 

<5 

FlieSplatte 90° 10* 
Fliefifahigkeit der Druckfarbe 

130 

129 

170 

99 
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Bestimmung der Dispergierbarkeit olgeperlter Pigmentru&e 

(Vordispergierung) 

Gerate und Reagenzien: 

- Dissolver, Dispermat der Fiirma Getzmann mit einer 
Maximaldrehzahl von 20 000 U min'^; 

- Dissolverscheibe als Zahnscheibe mit einem Durchmesser 
von 25 mm; 

- Stahlzylinder als DispergiergefaS mit folgenden 
Abmessungen; d = 55 mm, H = 200 mm; 

- Grindometer nach DIN 53 203 

- Bitumenlosung 169 der Firma Haltermann, 

- Gravex 942 der Firma Shell, 


Durchftihrung 

- Zusammensetzung und Herstellung des Pruf firnis 

In einer Kasserolle werden folgende Bestandteile 
eingewogen und homogenisiert ; 

500,0 g Bitumenlosung 169 
500, 0 g Gravex 942 

Zur Uberprufung eines neu hergestellten Pruffirnis wird 
ein Ru6-Ref erenzmuster mit bekannten Dispergierverlauf 
herangezogen . 

- Durchfuhrung des Dispergier tests 


In dem Dispergiergef aS werden folgende Bestandteile 
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eingewogen: 

20,0 g Pigmentrufi 
80,0 g Firnis 

Der PigmentruS wird vorsichtig durch langsames Ruhren in 
das Bindemittel eingebracht und benetzt- Alsdann folgt 
der Dispergiertest ohne Kiihlung bei einer Drehzahl der 
Dissolverscheibe von 15.3 00 U min"^ = etwa 2 0 m/s in 
Dispergierstufen von 15 min. Nach jeder Dispergierstuf e 
wird eine kleine Probe entnommen und mit Hilfe des 
Grindometers hinsichtlich des erreichten 
Vertei lungs zustandes des RuEes gepruft. Die 
Gesamtdispergierzeit betragt 45 min. 

Ergebnisse : 

Als Ergebnis werden diejenigen Grindometerwerte 
regis triert, die nach den einzelnen Dispergierstufen 
gemessen werden, urn somit den Dispergierverlauf 
darstellen zu konnen. Als MaS fur die Dispergierbarkeit 
dient derjenige Grindoineteirwert , der nach 45 min 
Dispergierzeit gemessen wird. 

Bestimmung der drucktechnischen Leistungsf ahigkeit von 
PigmentruSen in einer Zeitungsf arbe (Attritordispergierung) 

- Laborwaage, Wagebereich 0,1-5500,0 g, 

- Labordis solver, zum Beispiel Pendraulik, Durchmesser der 
Zahnscheibe 60 mm, 

- Attritor beziehungsweise Rtihrwerkskugelmtihle, die 
folgenden Anf orderungen entsprechen soil: 
Ruhrwerk mit 3 untereinander exzentrisch angeordneten 
Ringelementen, jeweils um 120° versetzt; 


990134 RS 


14 

Riihrwerksdrehzahl : 2800 U min"^; 

Mahlbehalter : -> Inhalt ibrutto 500 ml, Durchmesser 90 mm 

-> Nutzinhalt 300 ml 

Stahlkugeln als Mahlkorper mit einem Durchmesser von 3 
5 mm; 

benotigte Einsatzmenge an Stahlkugeln: 1.250 g; 

- Grindometer nach DIN 53 203; 

- Densitometer Macbeth RD 918, 

- Zeitungspapier 52 g/m^ 

10 - Schnellsieb 280 \i der Firma Drekopf, 

- Albertol KP 172, phenolmodif iziertes Kolophoniumharz , 
Firma Hoechst AG, 

- Albertol KP 111, phenolmodif iziertes Kolophoniumharz , 
Firma Hoechst AG, 

15 - Gilsonite EWC 7214, Asphaltharz, Firma Worlee, 

- Gravex 917, Mineralol, Firma Shell, 
Durchfiihrung 

- Zusaramensetzung des Rollenof f setf irnis 

20 In einer Kasserolle werden folgende Bestandteile 
eingewogen: 

120 g Albertol KP 172 
120 g Albertol KP 111 
25 160 g Gilsonite 

600 g Gravex 
1000 g 
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ZweckmaSigerweise wird die Fliissigkomponente Gravex 
vorgelegt. Es folgt die Zugabe der festen Harze Albertol 
KP 172, Albertol KP 111 und Gilsonite, die unter Ruhren 
bei 170°C gelost werden. Der durch Verdunsten 
entstandene Verlust an Mineralol wird ausgeglichen . Den 
fertigen Firnis durch das Sieb (280 u) passieren, Nach 
Erkalten ist der Firnis gebrauchsf ertig . 

Herstellung der Druckfarbe 

Die Zusaramensetzung der Druckfarbe lautet: 

48,0 g Pigmentrufi 
201, 0 g Firnis 

51,0 g Gravex 
300,0 g 


Firnis und Gravex werden homogenisiert . die Zugabe des 
PigmentruSes erfolgt portionsweise . Mit Hilfe des 
Dissolvers wird 10 min bei 4000 U min"^ vordispergiert . 
Im Attritor ohne Kiihlung in Dispergierstuf en von jeweils 

20 15 min dispergieren . Nach jeder Dispergierstuf e wird 
eine kleine Probe zur Bestimmung des erreichten 
Verteilungszustandes mit Hilfe des Grindometers 
entnommen. Die Dispergierung ist beendet, sobald ein 
Grindometerwert von < 5 u gemessen wird. Die benotigte 

25 Dispergierzeit wird registriert. 

Bestimmung des FlieSverhaltens einer Druckfarbe durch die 
FlieSplatte 

Der zu unter suchende RuS wird zu einer praxisnahen 
Druckfarbe verarbeitet. 

3 0 Eine dosierte Menge Druckfarbe wird auf die Glasplatte 

appliziert und die Glasplatte senkrecht aufgestellt (90^) . 
Nach einer festgelegten Zeit wird die Laufstrecke der 
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Druckfarbe in mm gemessen. Daraus karin eine Aussage uber 
die FlieSfahigkeit einer Druckfarbe gemacht werden. 

Die Gesamtperlharte wird nach ASTM D 1937-98 und die 
Einzelperlharte wird nach ASTM D 5230-99 gemessen. 

Der erf indungsgemaSe PerlruS (Beispiel 3) zeigt Vorteile 
gegenuber den olgeperlten Rufien (Vergleichsbeispiel 1) und 
den wachsgeperlten RuEen (Vergleichsbeispiel 2). Die 
Gesamtperlharte, die Einzelperlharte und Perlf estigkeit der 
0,5 mm - 0,71 mm und 0 , 71 mm - 1 , 00 mm Perlf raktionen der 
erf indungsgemafien PerlruSe sind deutlich erhoht. 

Die Verbesserung der Perlharten sowie Perlf estigkeiten im 
Vergleich zu den Verleichsbeispielen 1 und 2 kann unter 
Beibehaltung der guten Dispergierbarkeit der Granulate 
erzielt werden. 

Die Dispergierbarkeit in der Attritordispergierung und das 
FlieSverhalten ist verbessert im Vergleich zu dem 51- 
beziehungsweise wachsgeperlten Ref erenzruiSen . 

In der Attritordispergierung weist der erf indungsgemalSe RuiS 
eine gleich gute Dispergierbarkeit wie der eingesetzte 
PulverruS auf und besitzt zudem die f order technischen 
Vorteile eines PerlruiSes. 

Bei gleicher oder hoherer Perlharte der Ol-Perladditiv RuSe 
im Vergleich zu den RuSen des Standes der Technik werden 
verbesserte Dispergierbarkeiten erzielt . 

Gravex Ol Shell AG 

hochraf f iniertes Mineralol 

Protektor G35 Paramelt B.V. 

Mischung von raf finierten KW-Wachsen 
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PerlruB 
Pat:ent:anspruche 

1. PerlruS, dadurch gekennzeichnet , dafi dieser mindestens 
ein Perladditiv und mindestens ein synthetisches 6l 

en thai t . 

2. PerlruS nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , daS 
der Perladditivgehalt 0,1 bis weniger als 10 Gew.-% und 
der Olgehalt 1 bis 12 Gew.-%, bezogen auf sein 
Gesamtgewicht , betragt . 

3. PerlruS nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , daS 
der AusgangsruS eine DBP-Adsorption zwischen 40 und 250 
ml/100 g und eine Stickstof f -Oberf lache von 5 bis 500 

m /g aufweist. 

4. PerlruS nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , daS es 
sich bei den Perladditiven um Wachse handelt. 

5. Perlrufi nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , dafi es 
sich bei den Perladditiven um Harze handelt. 

6- PerlruS nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , daS es 
sich bei den Perladditiven um Mischungen von Wachsen, 
Mischungen von Harzen oder Mischungen von Wachsen und 
Harzen handelt. 

7. PerlruS nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , daS es 
sich bei den synthetischen Olen um Mineralole handelt. 

8. Verfahren zur Herstellung von PerlruS nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet , dag man PulverruS und Ol- 
Perladditiv-Mischung mischt. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet , daS 
in einer Perlmaschine mit Stachelwelle, wobei die 
Perlmaschine einen Einlaufbereich, einen Misch- und 
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Granulationsbereich und einen Auslaufbereich aufweist, 
durch Zuftihren von PulverruS in den Einlauf bereich der 
Perlmaschine und kontinuierliches Entnehmen des RuSes 
am Auslauf der Perlmaschine, die 01-Perladditiv- 
Mischung vor der Perlmaschine oder im ersten Drittel 
der Perlmaschine auf den noch pulverf ormigen 
AusgangsruS verdiist wird. 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet , daiS 
die 01-Perladditiv-Mischung mit Hilfe von 1 bis 6 Dusen 
uber den noch pulverf ormigen AusgangsruS verdiist wird, 
wobei die Dusen in einer Ebene senkrecht zur Achse der 
Stachelwelle angeordnet sind. 

11. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet , daS 
man die Verweilzeit des Rufies in der Perlmischung auf 
einen Wert zwischen 20 und 600 Sekunden einstellt. 

12. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet , daS 
dem PulverruS bis 60 Gew.-% PerlruS derselben RuiStype 
als Impfgut zugemischt werden. 

13. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet , dag 
der PulverruS vor dem Granulieren auf eine Schuttdichte 
von 150 bis 350 g/1 vorverdichtet wird. 

14 . Verwendung des PerlruSes nach den Anspruchen 1 bis 7 
als Fullstoff und/oder Pigment in Gummi- und 
Kunststof fartikeln und als Pigment zur Hers tel lung von 
Druckf arben . 

15. Verwendung des PerlruSes nach den Anspruchen 1 bis 7 
zur Verbesserung der Scheuerf estigkeit in Druckf arben. 
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Zusanmenfassung 
Perlnifi 

Die Erfindung betrifft einen PerlruS, der mindestens ein 
Perladditiv und mindestens ein synthetisches 01 enthalt. 
Der PerlruS kann in einer Perlmaschine hergestellt und als 
Fiillstoff und/oder Pigment in Gummi- und Kunststof f artikeln 
und als Pigment zur Hers tel lung von Druckfarben verwendet 
werden . 
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